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j Gegenstand der Patentanmeldung F 21079 IVb/12q. 
Zusatz zum Patent 1 008 310, ist ein Verfahren zur 
iHerstellung fester, haltbarer Diazoniumverbindungen, 
I welches darin bestcht, daB man p-Aminoazoverbin- 
jdungen der allgemeinen Formei 



Verfahren zur Herstellung von fasten, 
haltbaren Diazoniumverbindungen 

Zusatz zur Zusatzpalentanmeldung F 21079 IV b/ 12 q 
(Auslegesdirift 1 040 562} 
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\vor* WasserstofT, ein Halogenaiom, eine Alkyl- 
oder Aikoxygruppe bedeutet. in an sich bekanntor 
jWcise diazotiert und anschiieBend die entstandenen 
iDiazoniumverbindungen in an sich bekannter Weise 
lin fester Form abscheidet. Xach diesem Verfahren 
erlialt man Diazoniumverbindungen, die infolge ihrer 
(guien Loslichkeit und Haitbarkeit mit Vorteil zur 
Herstellung von unloslichen Azofarbstoffen auf der 
Faser Verwendung finden konnen. 

Bei der Weiterverfolgung dieses Erfindungsgedan- 
:kens wurde nun gefunden, daB man zu Diazonium- 
verbindungen von iihnlichen wertvollen Eigenschaften 
j^elangt. wenn man p-Aminoazoverbinuungen der all- 
■gemeincn Formei 
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rworin R WasserstofT, ein Halogenatom, einc Alkyl- 
koder Aikoxygruppe und R' eine Alkyl- oder Aikoxy- 
gruppe bedeuten, diazotiert und in an sich bekannter 
Wcise in fester Form abscheidet. 

Die neuen Diazoniumverbindungen konnen in be- 
kannten Formcn, beispielsweise als Diazoniumsulfate. 
Diazoniumchlorid-Chlorzinkdoppelsalze oder Diazo- 
niumborfluoride abgeschicden werden. Sie sind in Was- 
ser gut loslich und besitzen eine sehr gute Hahbar- 
kci t. Der besondere technische Wert und die Be- 
standigkeit der Verbindungen ist nicht von der Art 
ihrer Abscheidung abhangig, sondern durch die be- 
sondere Wirkung dcs Chloratoms bedingt, die auch 
l)ei Eintritt einer Alkyl- oder Aikoxygruppe crhaltcn 
Iblcibt. 

Die ncucn Verbindungen konnen. mit den gebrauch- 
lichcn Einstcllmitteln vcrmischt. zu haltbaren Fiirbe- 
salzcn vcrarl>citet warden, die zur Herstellung von 
unloslichen AzofarbstofiFcn auf der Faser Verwendung 
findcn konnen. 
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Dr. Herbert Kradcer, Offenbach/M., 
und Dr. Ulrich Dreyer, Offenbach/M.-Biirgel, 
sind als Erfinder genannt worden 



Die als Ausgangsmaterial fiir das vorliegende Ver- 
fahren dienenden, in derLiteratur noch nicht beschrie- 
25 benen p-Aminoazoverbindungen konnen nach bekann- 
ten Methoden erhalten werden, beispielsweise durch 
Kuppeln von diazotierten o-Nitranilin oder dessen 
durch ein Halogenatom, eine Alkyl- oder Aikoxy- 
gruppe substituierten Derivaten mit durch'eine Alkyl- 
odcr Aikoxygruppe substituierten Chloranilin-N- 
methansulfonsauren, die in p-Stellung zur Amino- 
gruppe keinen Substituenten enthalten, und an- 
schlieBende Abspaltung der Methansulfonsaure- 
gruppe. 

B e i s p i e 1 

30,7 Gewichtsteile 4- Amino-2 -chlor- 5-methoxy- 
2'-niiro-l,r-azobcnzol (Schmelzpunkt 222° C), er- 
hiiltlich durch Kuppeln von diazotiertem o-Nitranilin 

40 mit 4-Chlor-2-anisidin-N-methansulfonsaure und an- 
schlieBende hydrolytische Abspaltang der Methan- 
sulfonsiiuregruppe, werden mit 7 Gewichtsteilen Na- 
triumnitrit in der ublichen Weise. in uberschiissiger 
vcrdunnter Salzsaure diazotiert. Nach Verdiinnen der 

45 Losung mit 35° C warmen Wasscrs auf 3000 Volum- 
teile und Abtrennung geringer Mengen unloslichcr 
Nebenprodukte durch Filtration wird durch Zugabe 
von 10 Gewichtsteilen 96*>/oiger Schwefelsiiure und 
500 Gewichtsteilen Natriumbisulfat das saure Di- 

so azoiumsulfat der Aminoazoverbindung in Form gelb- 
licher. nadelformiger Kristalle abgeschicden. Der 
kristalline Nicdcrschlag wird al)gcsaugt und bei 
maQiger Tcm|)eratur getrocknet. Das so erhaltene 
Produkt ist in Wassfcr gut loslich und weist bei 

809 697.'56i 
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Temper™,.,, bis » 40" C. in. -h,gu,= M.b„k.,> 

Amino.zov.rbind»,,g.n ,n SU,.r A„SK ^^„„,„ 

^s.T^^s^.^s^".in.^* ^..e 

'"'t\S»""i>,lo.-6-n,.<l,.vl-r.ni>ro.l,l-«oh.n-°l 
benzol (Schmelzpunkt 224 L). 

PATliSTANSHBUCH: 
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r, F -JIOTQ IVb/12q, dadurch ge 

kennzeichnet, daB man "'^ i 
dungen der allgemeinen Formel 

R 

/ 1 "-^ __>^-_x— /'^ — NHj 
■ NO, CI 
•n R Wa-erstoft. ein Halopenatom cine 

Weise in fester Form absche.det. 

In Betracht gezogene Drud<schriften: 
USA.-Patentschritt Nr. 2 633 461. 



